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(57) Abstract: The invention relates to a method for preparing a thin layer of GaN from a starting substrate in which at least one 
j thick surface area extending along a free face of the starting substrate is made of GaN, said method including the following steps: 
bombarding said free face of the substrate with helium and hydrogen atoms, the helium being implanted first into the thickness of 
said thick surface area and the hydrogen being implanted thereafter, the helium and hydrogen doses each varying between 1.1017 
atoms/cm2 and 4.1017 atoms/cm2; submitting the starting substrate to a rupture process in order to induce the separation, relative to 
5K a residue of the starting substrate, of the entire portion of the thick area located between the free face and the helium and hydrogen 
ff) implantation depth. The helium is advantageously implanted in a dose at least equal to that of hydrogen, and can also be implanted 
©N alone. 
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QP (57) Abrege : Un precede de fabrication d'une couche mince en GaN a partir d'un substrat de depart dont au moins une zone epaisse 
de surface longeant une face libre de substrat de depart est en GaN, comprend les etapes suivantes : bombardement de ladite face 
^| libre du substrat de depart avec des ions Helium et Hydrogene, l'helium etant implante en premier dans l'epaisseur de ladite zone 
^ epaisse et l'hydrogene etant implante en second, les doses d'helium et d'hydrogene etant chacune comprise entre 1.1017 atomes/cm2 
et 4.1017 atomes/cm2, application 
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au substrat de depart d'un traitement de fracture propre a provoquer le detachement, vis-a-vis d'un reliquat du substrat de depart, 
de toute la partie de la zone epaisse de GaN situee entre la face libre et la profondeur d' implantation de l'helium et de l'hydrogene. 
L'helium est avantageusement implante a une dose au moins egale a celle d'hydrogene, et peut meme etre implante seul. 
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Precede de fabrication de couches minces de GaN par implantation 
et recvclaqe d'un substrat de depart 

5 Domaine de {'invention 

^invention conceme un procede de fabrication de couches minces 
de GaN (on parle aussi de films minces) pour des applications de 
microtechnologie. 

Le procede connu sous la denomination « Smart Cut ® » permet le 
10 detachement d'un film mince et son transfert sur un support parfois appele 
raidisseur par les etapes suivantes : 

1 . bombardement d'une face d'un substrat initial avec des ions ou 
especes gazeuses (H ou gaz rares), afin d'implanter ces ions (ou atomes) en 
concentration suffisante pour creer une couche de microcavites, 
15 2. mise en contact intime de cette face du substrat avec un second 

substrat appele support ou raidisseur (typiquement par collage moleculaire), 

3. fracture au niveau de la couche de microcavites, par Tapplication 
d'un traitement thermique et/ou d'une contrainte de detachement (par exemple, 
I'insertion d'une lame entre les deux substrats et/ou encore des efforts de 

20 traction et/ou de flexion et/ou de cisaillement, et/ou encore ('application 
d'ultrasons ou de micro-ondes de puissance et de frequence judicieusement 
choisies), et 

4. recyclage du substrat. 

25 Dans le cas de la realisation d'heterostructures, par exemple dans le 

cas du report d'un film mince d'un materiau A sur un substrat de materiau B, 
lorsque I'etape 2 de mise en contact intime des deux substrats est suivie d'un 
traitement thermique (consolidation de la mise en contact intime (collage), ou 
fracture thermique), on peut assister au decollement ou a la rupture des deux 

30 substrats colles. En effet, de par leurs proprietes intrinseques, les materiaux 
differents A et B ont generalement des coefficients de dilatation thermique (CTE 
en abrege) differents. Plus les CTE sont differents, moins I'integrite de la 
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structure collee peut etre maintenue a haute temperature. Ainsi, dans le cas 
d'un substrat GaN auto-porte d'epaisseur d'environ 325 microns (notee 
~325pm) colle sur un substrat saphir d'epaisseur -330pm, les deux substrats 
colles ne doivent pas en pratique etre portes a une temperature au-dela de 
5 230°C environ (soit pas au-dela de ~230°C avec la notation precitee) : en effet, 
au-dela de 230°C, on assiste au decollement des deux substrats, c'est-a-dire a 
leur detachement Tun par rapport a I'autre au niveau de I'interface de collage. 
Cette faible tenue en temperature est particulierement problematique pour 
I'etape 3 de fracture, puisque cette etape est generalement constitute en tout 

10 ou partie d'un traitement thermique, or les traitements thermiques sont conduits 
en pratique a des temperatures bien superieures. La tenue en temperature des 
collages limite done le traitement thermique de fracture. 

II est connu par le document US - A - 5 877 070 (concernant 
principalement le silicium, le carbure de silicium, le germanium ou le diamant) 

15 qu'une etape de sensibilisation, par traitement thermique (a temperature 
elevee) de la plaque implantee avant I'etape de collage, permet de diminuer le 
traitement thermique ulterieur de fracture. Le probleme est que cette etape de 
sensibilisation est d'effet limite : en effet, elle ne doit pas induire de deformation 
de la surface sous forme de cloques (ou « blisters »), voire de zones exfoliees. 

20 Cela implique en pratique que la sensibilisation ne peut pas representer plus de 
10% environ du budget thermique de fracture; il en resulte que le traitement de 
fracture proprement dit, apres collage au raidisseur, doit done etre d'environ 
90% du budget thermique de fracture. Cette sensibilisation limitee ne permet 
done pas une diminution significative du traitement de fracture proprement dit, 

25 de sorte que la limitation imposee par la tenue au collage subsiste meme apres 
un tel traitement de sensibilisation. II convient ici de rappeler que le budget 
thermique de fracture correspond a la duree du recuit necessaire a I'obtention 
de la fracture, pour une temperature de recuit donnee (on comprend aisement 
que le temps de fracture depend de la temperature de recuit) ; le budget 

30 thermique de fracture depend des conditions d'implantation, notamment de la 
nature des ions (ou atomes) implantes, de leur dose, de leur energie, du 
substrat implante,...). 
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L'etape 2 de mise en contact intime du substrat implante avec le 
raidisseur doit en principe etre realisee sur des surfaces planes et parfaitement 
propres. Le probleme est que, lors de sa mise en oeuvre, cette mise en contact 
5 intime ne peut pas etre effectivement realisee sur toute la surface des 
substrats : 

- tout d'abord, les bords des plaques formant les substrats sont 
generalement chanfreines et ne peuvent done pas etre mis en contact ; on 
rencontre ce probleme de non-collage en bord de plaques pour tous les 

10 materiaux (Si, Ge, GaAs, GaN, Saphir, SiGe, LiTa03, LiNb03, SiC, InP, etc..) 
et pour tous les diametres de plaques entre 5 cm et 30 cm (entre 2 pouces et 
12 pouces en pratique); 

- dans le cas de substrats ou de couches structures volontairement 
(par exemple par des motifs realises par photolithogravure) ou involontairement 

15 (par exemple par des defauts de croissance dans le cas de couches epitaxiees, 
ou encore par des defauts lies au depot d'une couche sur le substrat initial), les 
motifs ou les defauts qui sont en creux sur la surface donnent lieu a des zones 
non collees (ZNC en abrege) ; 

- enfin, dans le cas d'un nettoyage insuffisamment efficace, la 
20 presence de particules (« poussieres ») a I'interface de collage donne lieu 

egalement a des ZNC. 

Lors de l'etape de fracture, lorsque la dimension des ZNC est grande 
par rapport a I'epaisseur du film a transferer (par exemple avec un ratio 
(dimension laterale ZNC) / (epaisseur film) d'environ 10), le film mince reste 
25 localement solidaire du substrat initialement implante. On parle alors de zones 
non transferees (ZNT en abrege). 

Ces defauts de collage peuvent meme conduire a I'apparition de 
soulevements voire de detachements tres locaux (sur des dimensions de 
quelques microns carres) du film mince, sous forme de cloques ou de zones 
30 exfoliees, ce qui est tout a fait a eviter. 

A titre d'exemple, la figure 1 represente un substrat 1, ici en saphir, 
sur lequel une couche 2, ici en GaN, a ete deposee puis a fait I'objet d'une 
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implantation ayant conduit a la formation d'une zone implantee 2A. Sur cette 
couche 2 est representee une eventuelle couche de collage 3. Cette couche 2 
est en contact intime, selon un interface 9, avec un autre substrat 4, ici aussi en 
saphir, egalement muni d'une eventuelle couche de collage 5, par exemple 
5 similaire a la couche 3. 

On observe que, les substrats etant chanfreines, les zones 
peripheriques P ne sont pas collees. Par ailleurs, en raison d'un defaut 
intervenu lors du depot de la couche de GaN, il y a un creux dans la couche de 
collage 3, et done une zone non collee C. Enfin, la reference I represente une 

10 poussiere (subsistant apres un nettoyage peu efficace) emprisonnee entre les 
surfaces de collage, et reduisant, voire supprimant, localement la tenue 
mecanique de I'interface de collage 9. 

On observe sur la figure 2 que, lors de la fracture au niveau de la 
zone implantee, il subsiste des zones non transferees, a I'aplomb des zones 

15 peripheriques, du defaut de croissance et de la poussiere. 

Selon un avantage notable de la technologie « Smart Cut ® », le 
substrat initialement implante peut, apres pelage d'un film mince lors de I'etape 
de fracture, etre recycle pour d'autres cycles analogues de transfer! Toutefois, 

20 on vient de voir que le film mince reste localement solidaire du substrat au 
niveau des zones non transferees, formant ainsi des marches d'epaisseur 
typiquement comprise entre 10 a 1000 nm (correspondant a I'epaisseur du film 
mince). En outre, I'implantation puis la fracture ont generalement fait apparaTtre 
des rugosites a la surface mise a nu du substrat. II en decoule que le recyclage 

25 du substrat dont un film mince vient d'etre detache necessite generalement des 
etapes particulieres de planarisation, notamment par polissage mecanique 
et/ou attaque chimique (cela est notamment explique dans les documents EP- 
A-1 427 002 et EP-A-1 427 001). 

30 Objet de I'invention 

Uinvention a pour objet de surmonter les inconvenients precites dans 
le cas du nitrure de gallium, e'est-a-dire de permettre le detachement d'une 
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couche mince de GaN, ou son transfert sur un substrat-hote, par une fracture 
en des temps realistes a I'echelle industrielle, tout en formant, lors de cette 
fracture, des surfaces libres n'impliquant pas de traitement de planarisation 
significatif (car ne presentant pas les marches decrites precedemment), de 
5 maniere a ce que le reliquat du substrat de depart puisse etre ensuite 
eventuellement reutilise (recycle), sensiblement en I'etat, pour un nouveau 
cycle de formation d'un film mince. L'invention a egalement pour objet de 
permettre un transfert sur un substrat-hote a des temperatures suffisamment 
faibles pour ne pas risquer un decollement entre le substrat de depart et le 
10 substrat-hote en raison d'une difference trap importante entre les coefficients de 
dilatation thermique de ces substrats. 

L'invention propose a cet effet un precede de fabrication d'une 
couche mince en GaN a partir d'un substrat de depart dont au moins une zone 
15 epaisse de surface longeant une face libre de substrat de depart est en GaN, 
comprenant les etapes suivantes : 

- bombardement de ladite face libre du substrat de depart avec des ions 
Helium et Hydrogene, I'helium etant implante en premier dans I'epaisseur de 
ladite zone epaisse et I'hydrogene etant implante en second, les doses d'helium 

20 et d'hydrogene etant chacune comprises entre 10 17 et 4.1 0 17 atomes/cm 2 , 

- application au substrat de depart d'un traitement de fracture propre a 
provoquer le detachement, vis-a-vis d'un reliquat du substrat de depart, de 
toute la partie de la zone epaisse de GaN situee entre la face libre et la 
profondeur d'implantation de I'helium et de I'hydrogene. 

25 II est apparu que les conditions de l'invention permettent, au niveau du 

phenomene de detachement, I'obtention de surfaces de faible rugosite (sans 
marche significative), et ce pour des temperatures suffisamment faibles pour ne 
pas risquer de decollement en cas de transfert sur un substrat-hote. 

II est a noter que les conditions d'implantation determinent les 

30 profondeurs d'implantation. 
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Selon des caracteristiques avantageuses de I'invention, 
eventuellement combinees : 

- la dose d'implantation de rhelium est au moins egale a la dose 
d'implantation de I'hydrogene, 

5 - le reliquat du substrat de depart apres fracture (ou detachement) 

est recycle ; dans ce cas, le procede comporte avantageusement en outre un 
traitement de preparation du reliquat du substrat de depart, avant son 
recyclage, impliquant au plus un polissage d'au plus un micron d'epaisseur 
(typiquement de I'ordre de 0,2 microns), voire pas de traitement du tout, 

10 - le substrat de depart est, avant le detachement, mis en contact 

intime avec un substrat-hote par ladite face libre ; de maniere avantageuse, 
cette mise en contact intime est un collage moleculaire ; de preference, au 
moins une couche est deposee sur la surface libre du substrat de depart avant 
mise en contact intime avec le substrat-hote, en vue notamment de la 

15 protection de Tune ou I'autre de ces surfaces ou pour faciliter le collage, 

- le traitement de fracture comporte I'application au substrat de 
depart, avant une telle mise en contact intime, un traitement de fragilisation 
comportant un traitement thermique et correspondant a au moins 85% du 
budget thermo-mecanique necessaire pour obtenir la fracture de ce substrat de 

20 depart au niveau de la profondeur d'implantation de I'hydrogene, 

- ce traitement de fragilisation comporte avantageusement une etape 
de depot d'une couche sous forme vapeur, 

- ce traitement de fragilisation comporte avantageusement 
Tapplication de contraintes mecaniques (par exemple une mise sous tension 

25 legere, du fait du contact avec une couche ayant des proprietes thermiques 
differentes mais ayant une epaisseur faible (typiquement inferieure a de I'ordre 
du micron), 

- ce traitement thermique de fragilisation est de preference effectue a 
une temperature d'au plus 400 °C, de preference au plus egale a 300 °C, 

30 - ce traitement de fragilisation est par exemple principalement 

constitue d'un traitement thermique de fragilisation effectue pendant au moins 
85 % du temps necessaire pour obtenir une fracture thermique, 



WO 2008/093008 



7 



PCT/FR2007/002100 



- ce traitement de fragilisation correspond avantageusement a un 
budget thermo-mecanique d'au moins 95% du budget necessaire pour obtenir 
le detachement de la couche mince ; il peut theoriquement etre choisi superieur 
a 99%, voire 99.99%, mais pour garantir que le substrat de depart conserve 

5 une tenue mecanique suffisante pour son eventuelle mise en contact intime 
avec un substrat-hote, ce budget est de preference au plus egal a 99% du 
budget necessaire pour la fracture, 

- le traitement residuel de fracture est avantageusement effectue a 
une temperature au plus egale a 250 °C, par exemple a la temperature 

10 ambiante, 

- ce traitement comporte avantageusement I'application de 
contraintes mecaniques, de preference a la temperature ambiante, 

- le traitement residuel de fracture comporte I'application d'un 
traitement thermique et/ou d'une contrainte de detachement, par exemple par 

15 application d'ultrasons et/ou de micro-ondes (de puissance et de frequence 
judicieusement choisies), 

- la dose d'implantation d'helium est de preference comprise entre 
1.10 17 et 2.10 17 He + /cm 2 (de preference de I'ordre de 2.10 17 He + /cm 2 ) et la dose 
d'implantation d'hydrogene est avantageusement comprise dans la meme 

20 gamme (1.10 17 et 2.10 17 H7cm 2 ), de preference de I'ordre egalement de 2.10 17 
H + /cm 2 ) ; ainsi, de maniere avantageuse, les doses d'implantation d'hydrogene 
et d'helium sont chacune sensiblement egale a 2.1 0 1 7 atomes/cm 2 , 

- la dose cumulee d'implantation est comprise entre 3.10 17 
atomes/cm 2 et 4.5 10 17 atomes/cm 2 , de preference entre 3.5 10 17 atomes/cm 2 et 

25 4 10 17 atomes/cm 2 , environ, 

- I'energie d'implantation pour I'etape d'implantation d'helium est 
superieure a I'energie d'implantation pour I'etape d'implantation d'hydrogene, 

- I'energie d'implantation d'helium est comprise entre 90 keV et 210 
keV et I'energie d'implantation d'hydrogene est comprise entre 60 keV et 120 

30 keV, 
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- le procede comporte avantageusement, en outre, un traitement 
thermique de finition conduisant a parfaire le detachement de toute la couche 
mince, y compris dans d'eventuelles zones non collees. 

II est a noter que le principe d'une co-implantation d'hydrogene et 
5 d'helium a deja ete propose, notamment en vue d'obtenir pour le film mince une 
surface libre de bonne rugosite. On peut citer a cet egard les documents WO - 
A - 2004/044976, WO - A - 2004/042779, WO - A - 2005/01 331 8 et WO - A - 
2005/043615. Toutefois, ces documents prevoient en pratique de profiter de la 
presence des deux elements d'implantation pour diminuer autant que possible 

10 la dose d'implantation de chacun des elements en dessous de 5.10 16 at/cm 2 , 
un collage du premier substrat a un second substrat avant tout traitement 
thermique important, et le plus souvent des traitements thermiques a des 
temperatures elevees. 

Par ailleurs, les documents US-2004/0262686 et US-2005/0269671 

15 ont deja propose des etapes de transfert a partir de nitrure de gallium mettant 
en oeuvre, dans du nitrure de gallium, une co-implantation d'hydrogene et 
d'helium, mais avec des doses inferieures a celles proposees par I'invention et 
sans preciser I'ordre d'implantation (le second document precite ne fait que 
mentionner la possibility d'une co-implantation, sans en preciser les modalites). 

20 Ces documents ne s'interessent pas a la qualite de surface resultant du 
detachement de la couche mince et ne peuvent done pas avoir identifie en quoi 
I'ordre et les doses d'implantation peuvent avoir des consequences sur la 
qualite de cette qualite de surface. 

II faut noter a cet egard que, compte tenu de ce que ('implantation 

25 conduit a une perturbation du reseau cristallin sur une certaine epaisseur, le 
souci d'avoir pour le film mince une surface arriere bien nette et plane avait a 
priori pour consequence que la surface du substrat de depart mise a nu du fait 
du detachement de la couche mince etait sensiblement degradee, surtout 
lorsque les doses etaient importantes. L'invention est pourtant fondee sur la 

30 constatation que des choix appropries des conditions d'implantation permettent 
d'obtenir les avantages mentionnes ci-dessus. 
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Sans que les mecanismes physiques aient ete elucides, il semble 
que les atomes d'helium diffusent vers les defauts crees par I'hydrogene pour 
les mettre sous tension ; compte tenu de la forte dose d'implantation d' 
I'hydrogene, comparable a celle couramment utilisee pour provoquer une 
5 fracture par elle seule, I'implantation additionnelle d'helium permet de conferer 
aux defauts generes par rimplantation d'hydrogene une efficacite optimale, de 
sorte que leur coalescence se produit de maniere bien nette, d'ou la formation 
d'un interface de separation bien propre. 

II est meme apparu que, des lors de la dose cumulee d'implantation 
10 est importante, c'est-a-dire au moins egale a 3.10 17 atomes/cm 2 , la presence 
d'hydrogene n'etait pas necessaire. 

C'est ainsi que, selon un autre aspect de I'invention, celle-ci propose 
un precede de fabrication d'une couche mince en GaN a partir d'un substrat de 
depart dont au moins une zone epaisse de surface longeant une face libre du 
15 substrat de depart est en GaN, comprenant les etapes suivantes : 

- bombardement de ladite face libre du substrat de depart avec des ions 
Helium puis, optionnellement, des ions Hydrogene, I'Helium etant implante en 
premier dans I'epaisseurde ladite zone epaisse, la dose cumulee d'implantation 
etant comprise entre 3.10 17 atomes/cm 2 et 4.5 10 17 atomes/cm 2 en etant 

20 constitute au moins en majorite en Helium, 

- application au substrat de depart d'un traitement de fracture propre a 
provoquer le detachement, vis-a-vis d'un reliquat du substrat de depart, de 
toute la partie de la zone epaisse de GaN situee entre la face libre et la 
profondeur d'implantation de Thelium. 

25 De maniere avantageuse, la dose d'implantation est entierement 

constitute d'Helium, a de I'ordre de 4.1 0 17 atomes/cm 2 environ (c'est-a-dire 
entre 3.5 10 17 atomes/cm 2 et 4.5 10 17 atomes/cm 2 , voire entre 3.75 10 17 
atomes/cm 2 et 4.25 10 17 atomes/cm 2 ). 



30 



En fait qu'il y ait une co-implantation d'helium et d'hydrogene ou une 
implantation d'helium seul, I'invention conduit a une delamination qui s'etend 
aisement a toute la section du substrat de depart (quitte a prolonger le 
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traitement de fracture), done independamment de I'existence de defauts locaux 
de collage, ou de I'absence de collage en peripherie ; cela contribue a garantir 
que la surface mise a nu sur le reliquat du substrat de depart est propre et 
nette. 

5 

Des objets, caracteristiques et avantages de I'invention ressortent de 
la description qui suit, donnee en regard des dessins annexes, sur lesquels : 

la figure 1 est un schema de principe representant un 
ensemble d'un substrat en GaN depose sur un substrat en 

10 saphir et ayant fait I'objet d'une implantation, colle a un autre 

substrat en saphir, mais presentant des zones non collees, 
la figure 2 est un schema de principe representant I'ensemble 
de la figure 1, apres separation au niveau de la zone 
implantee, mais presentant des zones non transferees, 

15 la figure 3 est un schema d'une premiere etape d'implantation 

d'un precede conforme a I'invention, 

la figure 4 est un schema d'une seconde etape d'implantation 
de ce precede, 

la figure 5 est un schema d'une etape de traitement 
20 thermique de ce precede, 

la figure 6 est un schema de mise en contact intime avec un 
second substrat, et 

la figure 7 est un schema representant la separation du 
substrat de depart en une couche mince et un reliquat de 
25 substrat, pret a etre recycle. 



Les figures 3 a 7 represented les principales etapes d'un exemple 
de precede de fabrication d'une couche mince de GaN conforme a I'invention : 
1 ) - premiere implantation d'un substrat de depart 1 1 en GaN, 
30 au moyen d'un bombardement d'helium, schematise par des 

fleches 12, en sorte de former une couche implantee notee 
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13, cette implantation etant faite a une dose comprise entre 
de I'ordre de 10 17 /cm 2 et de I'ordre de 4.1 0 17 /cm 2 , 

2) - seconde implantation de ce substrat de depart 11, au 
moyen d'un bombardement d'hydrogene, schematise par les 

5 fleches 12', cette implantation etant faite a une dose comprise 

entre de Tordre de 10 17 /cm 2 et 4.10 17 /cm 2 , 

3) - etape de traitement de fragilisation, comportant en 
pratique un traitement thermique, de preference a 
temperature basse, pendant une duree donnee, ce traitement 

10 correspondant a I'application d'un budget thermique (ou 

thermo-mecanique s'il y a une application de contraintes 
mecaniques) representant avantageusement au moins 85% 
du budget thermique (ou thermo-mecanique) qui serait 
necessaire pour obtenir une separation ou fracture par ce 

1 5 seul traitement thermique, 

4) - mise en contact intime de ce substrat implante avec un 
second substrat 1 7, aussi appele substrat-hote, 

5) - application d'un traitement residuel de fracture, en sorte 
de separer le substrat de depart en une couche mince 1 5 (y 

20 compris des eventuels morceaux residuels 15A) et en un 

reliquat 16 de substrat, pret a etre recycle et a subir a 
nouveau les etapes d'implantation precitees. 
Les etapes 3 a 5 constituent conjointement un traitement de fracture 
propre a provoquer le detachement, vis-a-vis du reliquat du substrat de depart, 
25 de toute la partie de la zone de GaN situee entre la face libre par laquelle 
rimplantation a ete effectuee et la profondeur d'implantation de I'hydrogene. 
Dans une version particulierement simple, le precede de Tinvention se limite, 
par exemple, a Tetape 3 conduite jusqu'au detachement de la couche mince 
desiree. 

30 Le substrat de depart 1 1 est ici entierement constitue de GaN. En 

variante, comme dans le cas de la figure 1, il peut s'agir d'un substrat dont 
seulement une zone epaisse de surface, longeant la face libre du substrat, est 
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en GaN, cette zone etant une couche portee par un support eventuellement 
constitue en saphir. Cette zone est suffisamment epaisse pour que les 
implantations soient realisees dans I'epaisseur de cette zone. 

La notion de budget thermique (ou de budget therrno-mecanique) 
5 correspond a I'energie apportee, sous forme thermique, ou therrno-mecanique, 
conduisant a la fracture et le pourcentage indique est en pratique donne en 
reference au temps qui serait necessaire pour atteindre cette energie, a 
temperature et a contrainte (s'il y en a) constantes. 

Le traitement thermique de I'etape 3, combine ou non a I'application 

10 de contraintes, provoque revolution des defauts introduits par les implantations 
en sorte de former une couche fragilisee 13", sensiblement au niveau de la 
couche 13, separant la future couche mince 15 et le futur reliquat 16. La surface 
14 peut etre recouverte d'une couche de protection 18, par exemple en oxyde, 
avant ou apres les etapes d'implantation, cette couche 18 pouvant etre, ou non, 

15 retiree avant la mise en contact avec le second substrat (etape 4). 

L'invention reside notamment dans le choix particulier des conditions 
d'implantation dans le GaN, qui ont pour effet que les etapes 1 et 2 conduisent 
a la formation de defauts qui evoluent en temperature selon un mode 
particulier. Ainsi, il est connu de Thomme du metier qu'une implantation d'ions 

20 gazeux (H, He,...) dans un substrat (Si, Ge, GaN,...) entraTne la formation de 
defauts et microcavites a une profondeur qui depend principalement des ions 
implantes, du substrat et de I'energie d'implantation. Lorsqu'on applique un 
traitement thermique au substrat implante (sans collage prealable a un 
raidisseur), les defauts evoluent normalement en taille et en densite jusqu'a 

25 former, sensiblement a la profondeur d'implantation, des microfissures 
contenant une phase gazeuse de I'ion implante. Ces microfissures, sous I'effet 
de la pression du gaz, entrainent alors des deformations locales de la surface 
libre du substrat sous forme de cloques, voire des detachements locaux sous 
forme d'exfoliations. 

30 Par contre, les conditions d'implantation preconisees par l'invention 

entrainent la formation dans du GaN de defauts qui evoluent differemment en 
temperature. En effet, ces conditions originales conduisent, apres un traitement 
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thermique approprie, meme sans application d'un substrat raidisseur, a un 
detachement total du film superficiel implante 15, sans formation de cloques ou 
d'exfoliations locales. Cette delamination est apparue etre liee a la particularity 
des defauts d'implantation generes par les conditions prevues par I'invention, et 
5 non pas a une energie d'implantation limite (voir le document WO-A- 
2003/063213 qui enseigne une relation entre dose et energie d'implantation 
pour obtenir, au cours d'un traitement de fracture entierement execute apres 
collage a un raidisseur, a une exfoliation sensiblement complete). 

II en decoule que les conditions d'implantation et de traitement 

10 thermique de I'invention sont capables de provoquer pour le GaN une fracture 
complete du substrat de depart au niveau de la zone d'implantation de 
I'hydrogene, sans que la presence d'un raidisseur efficace soit necessaire (ainsi 
que le pensait I'homme de metier). 

Puisque la presence d'un raidisseur n'est pas necessaire pour eviter 

15 des exfoliations locales ou pour maintenir la planeite de la couche delaminee, 
I'invention enseigne de conduire avantageusement le traitement thermique (dit 
de « surfragilisation ») sans substrat raidisseur, c'est-a-dire sans raidisseur 
massif (d'epaisseur superieure a plusieurs microns), done sans limite due a une 
eventuelle difference de coefficient de dilatation thermique entre les deux 

20 substrats ; et ce traitement peut etre conduit « presque jusqu'au bout », de 
maniere a permettre (si cela est souhaite), juste avant la separation, la fixation 
a un eventuel substrat devant faciliter la manipulation de la couche mince apres 
separation (il est rappele que, en pratique, la separation d'une couche mince 
vis-a-vis d'un reliquat de substrat de depart, apres que ce substrat de depart a 

25 ete fixe a un second substrat, est qualifiee d'etape de transfer!, puisque la 
couche mince, faisant initialement partie du substrat de depart, est finalement 
solidaire du second substrat). Grace a I'invention, meme les zones non collees 
au second substrat (en particulier les zones peripheriques, les zones de defaut 
du substrat, les zones de defaut de collage correspondant aux de zones P, C et 

30 I de la figure 1 ) se detachent grace a un traitement de fracture approprie. 

Selon un aspect de I'invention, ce traitement thermique peut etre 
accompagne de contraintes mecaniques. 
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Cette etape de « surfragilisation », ne doit pas, si Ton veut effectuer 
un transfert, etre effectuee jusqu'a aboutir a une fracture au niveau de la 
couche de microcavites, mais il peut avantageusement representer au moins 
85%, voire 85% ou meme au moins 99% (par exemple 99.99%) du budget 
5 thermique (et/ou thermo-mecanique) de fracture, meme s'il peut paraitre 
prudent, pour eviter une fracture intempestive, de ne pas depasser 99%, par 
exemple. 

L'etape de mise en contact intime avec le second substrat 7 formant 
hote est avantageusement realisee par collage (de preference un collage 

10 moleculaire), et peut impliquer I'utilisation d'une couche de collage deposee sur 
la surface 14 du substrat GaN en complement ou en remplacement de la 
couche de protection 18. 

Un traitement thermique de renforcement de ce collage peut etre 
prevu, qui participe ou non a revolution des defauts de la couche 13" (le budget 

1 5 thermique comporte ainsi deux etapes). 

L'etape finale de fracture consiste en un traitement thermique et/ou 
mecanique. Le budget thermo-mecanique a appliquer est d'autant plus reduit 
que le traitement de surfragilisation a ete important. L'etape de transfert du film 
mince sur le second substrat peut etre realisee a la temperature ambiante, done 

20 sans traitement thermique, par simple application de contraintes mecaniques, 
par exemple par insertion d'une lame. 

Toutefois, comme il peut s'averer difficile d'appliquer un traitement 
mecanique au niveau de certaines zones non collees, on choisit 
avantageusement un traitement thermique pour le detachement des zones a 

25 I'aplomb de ces zones non collees. 

En consequence de l'etape de fracture, le film mince 15 se detache 
entierement du substrat initialement implante, y compris au niveau des zones 
localement non collees telles que celles reperees C ou I a la figure 1, et y 
compris au niveau de la peripherie (reference P a la figure 1 ). Le detachement 

30 de ces zones P (voire des zones C ou I) peut etre simultane au detachement de 
la partie utile (il s'agit en pratique de la partie centrale du film) transferee sur le 
second substrat (suite au traitement thermique approprie par exemple) ou 
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necessiter un traitement de fracture specifique, avant ou apres detachement de 
cette partie utile. Le recyclage du substrat initial 1, apres fracture complete, ne 
necessite done aucune etape lourde de planarisation mecanique et/ou chimique 
pour retirer des zones non transferees (comme e'est actuellement le cas dans 
5 le cadre d'un precede standard). 

Selon les applications, le recyclage peut faire I'objet d'une 
preparation consistant en une simple etape de polissage mecano-chimique 
leger qui permet de diminuer la rugosite de surface apres fracture avec un 
minimum d'enlevement de matiere (d'au plus un micron, typiquement de I'ordre 
10 de la centaine de nm ou de I'ordre de 0.2 microns). Selon les besoins, les 
substrats peuvent etre recycles directement apres I'etape de fracture, sans 
aucun traitement de surface particulier, par exemple pour realiser d'autres 
transferts de GaN. 

15 Des exemples particuliers de mise en oeuvre du procede de 

invention sont decrits ci-dessous. 

Exemple 1 : 

Un substrat GaN ( 70 Ga 14 N) cristallin est implante avec des ions He 
20 dans les conditions suivantes : energie = 90keV, dose = 2.1 0 17 cm' 2 , puis avec 

des ions H dans les conditions suivantes : energie = 60keV, dose = 2.1 0 17 cm" 2 . 

Une couche de protection de Si0 2 d'epaisseur pouvant etre choisie entre 

500nm et 1pm est ensuite deposee par PECVD (Plasma Enhanced Chemical 

Vapor Deposition) sur le substrat implante. Un recuit de surfragilisation de 
25 280°C - 1h (e'est-a-dire pendant 1 heure a 280°C sans contrainte mecanique 

additionnelle) est ensuite applique. 

II est precise qu'un recuit de 280°C -1h represente -85% du budget 

thermique de fracture a 280°C, puisque dans ces conditions la fracture est 

obtenue apres 280°C-1h10. 
30 II a ete constate que les profondeurs d'implantation ainsi obtenues 

etaient de 390 nm pour He et de 450 nm pour Thydrogene, e'est-a-dire qu'elles 

etaient sensiblement egales (a 60 nm pres). 
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Par ailleurs, I'operation meme de depot PECVD de la couche de 
protection peut induire un echauffement et done contribuer a la surfragilisation 
du substrat. 

Le substrat GaN est ensuite colle par adhesion moleculaire sur un 
5 raidisseur massif en saphir, selon les etapes suivantes : 

• nettoyage chimique des substrats GaN et Saphir, 

• polissage mecano-chimique, 

• mise en contact des substrats. 

La fracture est ensuite provoquee au niveau de la couche implantee 

10 par un traitement thermique. Le GaN et le Saphir ayant des coefficients de 
dilatation thermique differents (GaN: ~5.8.10~ 6 /K, Saphir: ~8.10' 6 /K), la 
temperature du traitement thermique de fracture doit etre suffisamment faible 
pour eviter un decollement de la structure. II a ete ici considere que le 
traitement thermique de fracture doit etre realise a T°<230°C. La surfragilisation 

15 permet alors d'obtenir une fracture a 230°C en ~13h. Sans I'etape de 
surfragilisation, le temps de fracture (e'est-a-dire le budget thermique de 
fracture) aurait ete de 88h a 230°C. 

Cette etape de fracture 230°C-13h entraine le detachement d'un film 
(ou couche mince) de GaN d'epaisseur ~480nm, en principe sur toute la 

20 surface du substrat GaN implante. Toutefois, il arrive qu'on obtienne d'abord 
une partie centrale du film de GaN qui est transferee sur le substrat saphir (on 
obtient ainsi une structure GaN/Si0 2 /Saphir qui peut etre utilisee par exemple 
pour la realisation de diodes de type LED). Une autre partie localisee sur la 
couronne du substrat GaN est detachee du substrat sous forme d'une 

25 membrane auto-portee en forme de couronne (symbolisee par la couronne 15A 
a la figure 7). Le reliquat 16 du substrat GaN 11 initialement implante peut alors 
etre recycle directement apres la fracture pour effectuer plusieurs transferts 
successifs, sans etape intermediate de preparation de surface specifique entre 
chaque cycle de transfert, les etapes precitees etant desormais appliquees a ce 

30 reliquat 6, puis au reliquat de ce reliquat apres un nouveau transfert, et ainsi de 
suite. 
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II a ete verifie que des photos representant le reliquat d'un transfert 
classique (apres implantation d'hydrogene) montrent tres clairement un 
changement d'apparence en partie peripherique, ainsi qu'en des endroits 
localises (a I'interieur de la zone centrale), alors que des photos prises dans les 
5 memes conditions ont revele une apparence tout a fait homogene apres 
fracture suivant les etapes decrites ci-dessus. 



Exemple 2 : 

Un substrat GaN ( 70 Ga 14 N) cristallin est recouvert d'une couche de 

10 collage Si0 2 d'epaisseur 500nm, deposee par LPCVD (Low Pressure Chemical 
Vapor Deposition) a 900°C. Ce substrat est implante avec des ions He dans les 
conditions suivantes : energie = 210keV, dose = 2.1 0 17 cm" 2 , puis avec des ions 
H dans les conditions suivantes: energie = 120keV, dose = 2.10 17 cm* 2 . Un 
recuit de surfragilisation de 300°C - 44min est ensuite applique. 

15 II est precise qu'un recuit de 300°C-44min represente -97. 7% du 

budget thermique de fracture a 300°C puisque, dans ces conditions, la fracture 
est obtenue apres 300°C-45min. 

II a ete constate que les profondeurs d'implantation ainsi obtenues 
etaient de 750 nm pour He et de 700 nm pour I'hydrogene, c'est-a-dire qu'elles 

20 etaient sensiblement egales (a 50 nm pres). 

Le substrat GaN avec la couche de collage est ensuite colle par 
adhesion moleculaire sur un substrat saphir. La fracture est ensuite provoquee 
au niveau de la couche implantee par un traitement thermique a T°<230°C. La 
surfragilisation permet alors d'obtenir une fracture a 220°C en ~ 16h. Sans 

25 I'etape de surfragilisation, le temps de fracture (c^st-a-dire le budget thermique 
de cette etape finale de fracture) aurait ete de 30 jours a 220°C. 

L'etape de fracture 220°C-16h entrame le detachement d'un film de 
GaN d'epaisseur -480nm et de la couche de collage Si02 500nm sur toute la 
surface du substrat GaN implante. Comme indique ci-dessus a propos de 

30 Texemple 1, une partie du film de GaN est transferee sur le substrat saphir ; on 
obtient ainsi une structure GaN/Si02/Saphir qui peut etre utilisee par exemple 
pour la realisation de diodes de type LED. Une autre partie, localisee sur la 
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couronne du substrat GaN, est detachee du substrat sous forme d'une 
membrane auto-portee. Le substrat GaN initialement implante est alors recycle 
pour d'autres transferts, apres une etape de simple re-surfagage par CMP (par 
exemple, quelques secondes de polissage mecano-chimique) afin d'eliminer la 
5 rugosite liee a la fracture. 



Exemple 3 : 

Un substrat GaN ( 70 Ga 14 N) cristallin est recouvert d'une couche de 
collage Si0 2 d'epaisseur 250nm, deposee par PECVD (Plasma Enhanced 

10 Chemical Vapor Deposition) a 300°C. Ce substrat est implante avec des ions 
He dans les conditions suivantes : energie = 90keV, dose = 3.10 17 cm" 2 , puis 
avec des ions H dans les conditions suivantes : energie = 60keV, dose = 10 17 
cm' 2 . Un recuit de surfragilisation de 495°C - 4h10min est ensuite applique. II 
est precise qu'un recuit de 495°C-4h10min represente -98% du budget 

15 thermique de fracture a 495°C puisque dans ces conditions la fracture est 
obtenue apres 495°C-4h15. 

II a ete constate que les profondeurs d'implantation ainsi obtenues 
etaient de 390 nm pour He et de 450 nm pour I'hydrogene, c'est-a-dire qu'elles 
etaient sensiblement egales (a 60 nm pres). 

20 Le substrat GaN avec la couche de collage est ensuite colle par 

adhesion moleculaire sur un substrat saphir. Le collage est ensuite consolide 
par un recuit a basse temperature, par exemple 150°C-2h. Ce type de recuit ne 
contribue pas a surfragiliser de maniere significative le substrat GaN implante, 
cette temperature de recuit etant trap basse ; il n'apporte done pas de 

25 contribution au budget energetique deja apporte au support de depart. 

La fracture est ensuite provoquee au niveau de la couche implantee 
par I'application de contraintes mecaniques. Pour cela une lame est par 
exemple inseree entre les deux substrats colles (voir la fleche L a la figure 7). 
Une partie du film de GaN est transferee sur le substrat saphir, on obtient ainsi 

30 une structure GaN/Si02/Saphir qui peut etre utilisee par exemple pour la 
realisation de diodes de type LED. Puisque le traitement residuel de fracture est 
essentiellement mecanique, des parties non suffisamment collees (zones 
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d'exclusion, ZNC,...) ne sont pas detachees du substrat GaN, mais un recuit a 
400°C-1min permet d'eliminer ces zones residuelles sur le substrat GaN sous 
forme d'une membrane auto-portee. L'integralite du film GaN est done alors 
detachee, et on obtient sur le reliquat du substrat de depart une surface plane, 
5 sans relief. Ce reliquat du substrat GaN initialement implante peut alors etre 
recycle pour d'autres transferts. 



Des delaminations de qualite dans un substrat de GaN ont en fait 
ete constatees, dans les conditions d'implantation precitees, pour des couples 
10 tres varies de doses en helium et en hydrogene, respectivement, entre 10 17 
atomes/cm 2 et 4.1 0 17 atomes/cm 2 , notamment les couples suivants dont on 
peut noter qu'ils correspondent a des doses totales comprises entre 3 et 4, 
preferentiellement entre 3.5 et 4 (en unites correspondant a 10 17 atomes/cm 2 ) : 

- He = 2 H = 1 soit un total de 3, 
15 - He = 2 H = 1 .5 soit un total de 3.5, 

- He = 1 .75 H = 2 soit un total de 3.75, 

- He = 2 H = 2 soit un total de 4, et 

- He = 3 H = 1 soit un total de 4. 

On a meme constate une delamination de qualite avec, dans les 
20 memes conditions d'implantation que precedemment, une implantation de 
helium seul, e'est-a-dire avec He=4et H=0. 

Cela permet de conclure que, dans cette gamme de doses 
d'implantation, si la dose d'implantation de I'helium est suffisamment elevee, 
(au moins egale a 3.10 17 atomes/cm 2 environ, typiquement entre 3.5 10 17 
25 atomes/cm 2 et 4.5 10 17 atomes/cm 2 , voire entre 3.75 10 17 atomes/cm 2 et 4.25 
10 17 atomes/cm 2 , on obtient egalement une tres bonne delamination, avec une 
bonne qualite de surface sur les faces obtenues par la fracture, en I'absence 
d'implantation complementaire d'hydrogene. 
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REVENDICATIONS 
1 . Precede de fabrication d'une couche mince en GaN a partir d'un 
substrat de depart dont au moins une zone epaisse de surface longeant une 
face libre de substrat de depart est en GaN, comprenant les etapes suivantes : 
5 - bombardement de ladite face libre du substrat de depart avec des ions 

Helium et Hydrogene, I'helium etant implante en premier dans I'epaisseur de 
ladite zone epaisse et I'hydrogene etant implante en second, les doses d'helium 
et d'hydrogene etant chacune comprise entre 1.10 17 atomes/cm 2 et 4.10 17 
atomes/cm 2 , 

10 - application au substrat de depart d'un traitement de fracture propre a 

provoquer le detachement, vis-a-vis d'un reliquat du substrat de depart, de 
toute la partie de la zone epaisse de GaN situee entre la face libre et la 
profondeur d'implantation de ['helium et de I'hydrogene. 

2. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que la dose 
15 d'implantation de I'helium est au moins egale a la dose d'implantation de 

I'hydrogene, 

3. Procede selon la revendication 1 ou la revendication 2, caracterise en 
ce que le reliquat du substrat de depart apres fracture est recycle. 

4. Procede selon la revendication 3, caracterise en ce qu'il comporte en 
20 outre un traitement de preparation du reliquat du substrat de depart, avant son 

recyclage, impliquant au plus un polissage d'au plus 1 micron d'epaisseur. 

5. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 4, caracterise 
en ce que le substrat de depart est, avant le detachement, mis en contact 
intime avec un substrat-hote par ladite face libre. 

25 6. Procede selon la revendication 5, caracterise en ce que la mise en 

contact intime est un collage moleculaire. 

7. Procede selon la revendication 5 ou la revendication 6, caracterise en 

ce qu'au moins une couche est deposee sur la surface libre du substrat de 

depart avant mise en contact intime avec le substrat-hote. 
30 8. Procede selon I'une quelconque des revendications 5 a 7, caracterise 

en ce que le traitement de fracture comporte I'application au substrat de depart, 

avant cette mise en contact intime, un traitement de fragilisation comportant un 



WO 2008/093008 



PCT/FR2007/002100 



traitement thermique et correspondant a au moins 85% du budget thermo- 
mecanique necessaire pour obtenir la fracture de ce substrat de depart au 
niveau de la profondeur d'implantation de I'hydrogene, puis apres cette mise en 
contact intime, 1'application d'un traitement residue! de fracture. 
5 9. Precede selon la revendication 8, caracterise en ce que le 

traitement thermique de fragilisation comporte une etape de depot d'une 
couche sous forme vapeur. 

10. Procede selon la revendication 8 ou la revendication 9, 
caracterise en ce que le traitement de fragilisation comporte I'application de 

1 0 contraintes mecaniques. 

11. Procede selon Tune quelconque des revendications 8 a 10, 
caracterise en ce que le traitement thermique de fragilisation est effectue a une 
temperature d'au plus 400 °C. 

12. Procede selon Tune quelconque des revendications 8 a 11, 
15 caracterise en ce que le traitement de fragilisation fournit un budget thermo- 

mecanique d'au moins 95% du budget necessaire pour obtenir le detachement. 

13. Procede selon Tune quelconque des revendications 8 a 12, 
caracterise en ce que le traitement residuel de fracture comporte un traitement 
thermique. 

20 14. Procede selon la revendication 13, caracterise en ce que le 

traitement residuel de fracture est effectue a une temperature au plus egale a 
250°C. 

15. Procede selon la revendication 8 a 14, caracterise en ce que le 
traitement residuel de fracture comporte I'application de contraintes 

25 mecaniques. 

16. Procede selon la revendication 15, caracterise en ce que le 
traitement residuel de fracture est effectue a la temperature ambiante. 

17. Procede selon la revendication 15 ou la revendication 16, 
caracterise en ce que le traitement residuel de fracture comporte I'application 

30 d'ultrasons. 
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18. Procede selon la revendication 15 ou la revendication 16, 
caracterise en ce que le traitement residuel de fracture comporte I'application 
de micro-ondes. 

19. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 18, 
5 caracterise en ce que la dose d'implantation d'helium est comprise entre 1.10 17 

et2.10 17 He + /cm 2 . 

20. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 19, 
caracterise en ce que la dose d'implantation d'hydrogene est comprise dans la 
gamme de 1.10 17 et 2.1 0 17 H + /cm 2 . 

10 21. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 20, 

caracterise en ce que la dose cumulee d'implantation est comprise entre 3.1 0 17 
atomes/cm 2 et 4.5 10 17 atomes/cm 2 , environ. 

22. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 21, 
caracterise en ce que I'energie d'implantation pour I'etape d'implantation 

15 d'helium est superieure a I'energie d'implantation d'hydrogene. 

23. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 22, 
caracterise en ce que I'energie d'implantation d'helium est comprise entre 90 
keV et 210 keV et I'energie d'implantation d'hydrogene est comprise entre 60 
keV et120 keV. 

20 24. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 23, 

caracterise en ce qu'il comporte un traitement thermique de finition conduisant 
a parfaire le detachement de toute la couche mince, y compris dans 
d'eventuelles zones non collees. 

25. Procede de fabrication d'une couche mince en GaN a partir d'un 

25 substrat de depart dont au moins une zone epaisse de surface longeant une 
face libre du substrat de depart est en GaN, comprenant les etapes suivantes : 

- bombardement de ladite face libre du substrat de depart avec des ions 
Helium puis, optionnellement, des ions Hydrogene, I'helium etant implante en 
premier dans I'epaisseur de ladite zone epaisse, la dose cumulee d'implantation 

30 etant comprise entre 3.1 0 17 atomes/cm 2 et 4.5 10 17 atomes/cm 2 en etant 
constitute au moins en majorite en Helium, 
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- application au substrat de depart d'un traitement de fracture propre a 
provoquer le detachement, vis-a-vis d'un reliquat du substrat de depart, de 
toute la partie de la zone epaisse de GaN situee entre la face libre et la 
profondeur d'implantation de TheNum. 
5 26. Precede selon la revendication 25, caracterise en ce que la dose 

d'implantation est entierement constitute d'helium, a de I'ordre de 4.10 17 /cm 2 
environ 
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